19) republique franqaise 

institut national 
de la propriete industrielle 



PARIS 



© N° de publication : 2 789 395 

(a n'utiliser que pour les 
commandos de reproduction) 

(fj) N° d enregistrement national : 99 01497 



(fj) Int CI 7 : C 08 L 33/02, C 08 J 3/02, A 61 K 7/00, 9/107, B 01 F 
3/08, 17/52 



@ DEMANDE DE BREVET D'INVENTION A1 



@ Date de dSpdt : 09.02.99. 
@) Priority : 




Demandeur(s) : SOCIETE SEXPLOITATION DE PRO- 
QUITS POUR LES INDUSTRIES CHIMIQUES SEPPIC 
Socie'te' anonym e — FR. 


(43) Date de mise & la disposition du public de la 
demande : 11.08.00 Bulletin 00/32. 


© 


Inventeur(s) : MALLO PAUL, BOITEUX JEAN 
PIERRE et TABACCHI GUY. 






@) Llste des documents cites dans le rapport de 
recherche pr§limlnalre : Se reporter & la fin du 
present fascicule 






@) References a d'autres documents nationaux 
apparentes : 


© 


Tltulaire(s) : 




© 


Mandatalre(s) : L'AIR LIQUIDE SOCIETE ANONYME 
POUR L'ETUDE ET L'EXPLOITATION DES PROCE- 
DES GEORGES CLAUDE. 



(R) NOUVEAU LATEX INVERSE A BASE DE POLYCRYLATE DE MONOETHANOLAMINE, PROCEDE DE 
PREPARATION ET APPLICATION EN COSMETIQUE. 



(S 7 ) Composition comprenant une phase huile, une phase 
aqueuse, au moins un agent 6mulsifiant de type eau dans 
huile (E/hh, au moins un agent tmulsifiant de type huile 
dans eau (H/E), sous forme d'un latex inverse comprenant 
de 20% & 70% en poids, et de pr6ference de 25% & 45% en 
poids, d'un poly Electrolyte anionique, caracteris6 en ce que 
ledit polytlectrolyte anionique est & base d'acide acrylique 
<r- partieilement neutralist sous forme de sel d'un amino alcool 

<et, plus particulierement de sel de monoethanolamine, 
6ventuellement branch^ et/ou r&icute. 
i Utilisation en cosm6tique. 
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5 La presente demande concerne des latex eau dans huile epaississants, 

leur procede de preparation et leur application en tant qu'epaississant et/ou 
emulsionnant pour des produits de soins de fa peau et des cheveux ou pour la 
fabrication de preparations cosmetiques, dermopharmaceutiques ou pharma- 
ceutiques. 

10 Diff6rents epaississants existent et sont d6j£ utilises pour ces usages. 

On connaTt en particulier les produits naturels tels que les gommes de guar ou 
Tamidon mais dont les inconv6nients sont ceux inh6rents aux produits naturels, 
tels que la fluctuation des cours, les difficult^ d'approvisionnement et une 
qualite ateatoire. 

15 Les polym6res synthetiques sous forme de poudre, principalement les 

polyacides acryliques sont 6galement largement utilises mais presentent 
rinconv6nient de n6cessiter une neutralisation lors de I'utilisation, car ils ne 
developpent leur viscosite qu'£ partir d'un pH superieur & 6.5 et leur mise en 
solution est souvent fastidieuse. 

20 H existe aussi des polymeres epaississants synthetiques, se pr6sentant 

sous forme de latex inverses, c'est-a-dire dont la phase continue est une huile. 
La mise en solution de ces latex est extremement rapide ; les polymeres conte- 
nus dans ces latex inverses sont le plus souvent des copolymers acrylamide / 
acrylate de metal alcalin ou acrylamide / acrylamido 2-m£thyl 2- 

25 propanesulfonate de sodium ; ils sont d6j£ neutralises et, lorsqu'ils sont mis en 
solution dans Peau, par exemple £ une concentration de 1%, on observe que le 
pH est g6neralement sup6rieur £ 6. 

Les copolymers acrylamide/acrylate de sodium ne developpent cepen- 
dant pas de proprietes epaississantes importantes lorsqu'on abaisse le pH en 

30 dessous de 6 ; par contre les copolymers acrylamide/acrylamido 2-methyl 
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2-propanesulfonate de sodium decrits dans EP 0 503 853, gardent une capa- 
city epaississante importante mSme £ pH 6gal £ 4. 

Cependant, de tels copolymers pr6sentent des teneurs en monoacry- 
lamide qui, bien qu^xtrSmement faibles, pourraient conduire dans le futur, a 
5 rendre leur utilisation en cosmetique impossible, du fait de Involution de la r6- 
glementation europ6enne sur les substances dangereuses. 

De plus, I'ensemble des polymdres cites a tendance d perdre leur pro- 
priety Epaississante, lorsque le milieu 3 epaissir, par exemple un produit cos- 
metique, contient des sels ; cette tendance s'accentue avec Taugmentation de 
10 la concentration en sels presents dans ledit milieu. 

La Demanderesse s'est done int6ress6e £ la recherche de nouveaux 
polym6res sans acrylamide, qui soient plus stables aux Electrolytes. 

^invention a pour objet une composition comprenant une phase huile, 
une phase aqueuse, au moins un agent emulsifiant de type eau dans huile 
1 5 (E/H), au moins un agent emulsifiant de type huile dans eau (H/E), sous forme 
d'un latex inverse comprenant de 20% £ 70% en poids, et de preference de 
25% £ 45% en poids, d'un polyeiectrolyte anionique, caracterise en ce que le- 
dit polyeiectrolyte anionique est a base d'acide acrylique partiellement neutrali- 
se sous forme de sel d'un aminoalcool et, plus particulidrement, sous forme de 
20 sel de monoethanolamine (HOCH 2 CH 2 NlV), eventuellernent branche et/ou 
reticule. 

Par aminoalcool, on entend les mono ou poly (hydroxy alkyl) amines, 
tels que, par exemple, la monoethanolamine, la diethanolamine ou la trietha- 
nolamine. 

25 Par "agent emulsifiant du type eau dans huile", on designe des agents 

emulsifiants possedant une valeur HLB suffisamment faible pour fournir des 
emulsions eau dans huile tels que les polymeres tensioactifs commercialises 
sous le nom de HYPERMER™ ou tels que les esters de sorbitan, comme le 
monooieate de sorbitan commercialise par la Societe SEPPIC sous le nom 



3 



2789395 



MONTANE™ 80 ou I'isostearate de sorbitan commercialism par SEPPIC sous 
le nom MONTANE™ 70. 

Par "agent emulsifiant du type huile dans eau", on designe des agents 
emulsifiants possedant une valeur HLB suffisamment elevee pour fournir des 
5 emulsions huile dans I'eau tels que. par exemple, les esters de sorbitan 

ethoxyles comme I'oleate de sorbitan ethoxyle a 20 moles d'oxyde d'ethylene. 
I'huile de ricin ethoxylee a 40 moles d'oxyde d'ethylene, le laurate de sorbitan 
ethoxyle a 20 moles d'oxyde d'ethylene commercialises par la societe SEPPIC 
respectivement sous les noms MONTANOX™ 80, SIMULSOL™ OL 50 et 
10 MONTANOX™ 20. ou I'alcool laurique ethoxyle a 7 moles d'oxyde d'ethylene 
commercialise par la societe SEPPIC sous le nom de SIMULSOL™P7. 

Par polymere branche, on designe un polymere non lineaire qui possede 
des chaines pendantes de maniere a obtenir. lorsque ce polymere est mis en 
solution dans I'eau. un fort etat d'enchevetrement conduisant a des viscosites a 
15 bas gradient tres importantes. 

Par polymere reticule, on designe un polymere non lineaire se presen- 
tant a I'etat de reseau tridimensionnel insoluble dans I'eau, mais gonflable a 
I'eau et conduisant done a Tobtention d'un gel chimique. 

La composition selon I'invention peut comporter des motifs reticules 
20 et/ou des motifs branches. 

L'invention a plus particulierement pour objet une nouvelle composition 
telle que definie precedemment, caracterisee en ce que le polyelectrolyte anio- 
nique. est reticule et/ou branche par un agent de reticulation et/ou un agent 
ramification choisi parmi I'acide diallyloxyacetique ou un de ses sels comme le 
diallyoxyacetate de sodium, le triallyl amine, le diallyluree, le trimethylolpropa- 
netriacrylate. le dimethacrylate d'ethyleneglycol, ou le methylene 
bis(acrylamide) 

L'agent de reticulation et/ou de ramification est generalement utilise 
dans la proportion molaire exprimee par rapport aux monomeres mis en ceuvre. 
30 de 0,05% a 0,5%. et de preference de 0, 1 % a 0,25%. 
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Le latex selon Invention contient generalement de 2,5% a 15% en 
poids. et de preference de 4% a 9% en poids, d'agents emulsifiants. parmi les- 
quels de 20% a 50%, notamment de 25% a 40% du poids total des agents 
emulsifiants presents sont du type eau dans huile (E/H) et dans laquelle de 
80% a 50%, notamment de 75% a 60%. du poids total des agents emulsifiants, 
sont du type huile dans eau (WE). 

Selon un aspect particulier, la composition, telle que definie precedem- 
ment, est caracterisee en ce que la phase huile represente de 15% a 40%. de 
preference de 20% a 25%, de son poids total. 

Cette phase huile est constitute soit par une huile minerale commerciale 
contenant des hydrocarbures satures de type paraffine. isoparaffine. cyclopa- 
raffine. presentant a temperature ambiante. une densite entre 0.7 et 0.9 et un 
point d'ebullition superieur a 180X. telle que par exemple I'EXXOL™ D 100 S 
commercialise par EXXON ou une huile blanche minerale telle que le 
MARCOL™ 52 egalement commercialism par EXXON. l'isohexadecane com- 
mercialise par BAYER ou I'isododecane, soit par une huile vegetale. soit une 
huile de synthese. soit par un melange de plusieurs de ces huiles. 

L'isohexadecane, qui est identifie dans Chemical Abstracts par le nume- 
ro RN = 93685-80-4. est un melange d'isoparaffines en C 12 . C 16 et C 20 conte- 
nant au moins 97% d'isoparaffines en C, 6 . parmi lesquelles le constituant prin- 
cipal est le 2.2.4.4.6.8.8-heptamethyl nonane (RN = 4390-04-9). II est commer- 
cialise en France par la societe BAYER. Le MARCOL™ 52 est une huile com- 
merciale repondant a la definition des huiles de vaseline dans le Codex fran- 
cais. C'est une huile blanche minerale conforme aux regies FDA 21 CFR 
178.878 et CFR 178.3620(a) ; elle est inscrite a la Pharmacopees des USA. 
US XXIII (1995) et a la Pharmacopee europeenne (1993). 

Selon un aspect prefere, la composition, telle que definie precedem- 
ment. est caracterisee en ce que la phase huile consiste en de l'isohexadecane 
ou en une huile blanche minerale. 
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Les latex contiennent entre 20 % et 50 % d'eau. Le latex selon 
('invention peut egalement contenir divers additifs tels que des agents com- 
plexants, des agents de transfert ou des agents limiteurs de chaine. 

Selon un autre aspect de la presente invention, celle-ci a aussi pour 
objet un precede de preparation de la composition telle que definie precedem- 
ment, caracterise en ce que : 

a) I'on emulsionne une solution aqueuse contenant les monomeres et 
les eventuels additife, dans une phase huile en presence d'un ou plusieurs 
agents emulsifiants de type eau dans huile. 

b) I'on amorce la reaction de polymerisation par introduction dans 
I'emulsion formee en a), d'un initiateur de radicaux libres et d'eventuellement 
un co-initiateur puis on la laisse se derouler, 

c) lorsque la reaction de polymerisation est terminee. I'on introduit un ou 
plusieurs agents emulsifiants de type huile dans eau a une temperature infe- 
rieure a 50 e C. 

Selon une variante de ce precede, le milieu reactionnel issu de I'etape 
b). est concentre par distillation, avant la mise en ceuvre de I'etape c). 

Selon une mise en ceuvre preferee du precede tel que defini precedem- 
ment, la reaction de polymerisation est amorcee par un couple oxydoreducteur 
generates d'ions hydrogenosulfite (HS0 3 ). tel que le couple hydroperoxyde de 
cumene -metabisulfite de sodium (Na 2 S 2 0 5 ) ou le couple hydroperoxyde de 
cumene-chlorure de thionyle (SOCI 2 ) a une temperature inferieure ou egale a 
10°C. si desire accompagne d'un agent co-initiateur de polymerisation tel que 
par exemple l'azo-bis(isobutyronitrile) puis conduite soit de maniere quasi 
adiabatique jusqu'a une temperature superieure ou egale a 50°C. soit en 
contrelant la temperature. 

L'invention a aussi pour objet. une composition cosmetique, dermo- 
pharmaceutique ou pharmaceutique. caracterisee en ce qu'elle comprend au 
moins un latex inverse tel que defini precedemment. 
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La composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceutique 
definie ci-dessus comprend generalement de 0.1 % a 10 % et plus particulie- 
rement entre 0,5% et 5% en poids dudit latex inverse. Elle se presente notam- 
ment, sous la forme d'un lait, d'une lotion, d'un gel. d'une creme, dun savon. 
d'un bain moussant. d'un baume. d'un shampooing ou d'un apres shampooing. 

De facon generate, ledit latex inverse, peut remplacer avantageusement 
les produits vendus sous le nom SEPIGEL™ 305 ou SEPIGEL™ 501 par la de- 
manderesse. dans les compositions cosmetiques, dermopharmaceutiques ou 
pharmaceutiques. car il presente aussi une bonne compatibility avec les autres 
excipients utilises pour la preparation de formulations telles que les laits. les 
lotions, les cremes. les savons. les bains, les baumes. les shampooings ou les 
apres shampooings. II peut aussi etre utilise en combinaison lesdits SEPIGEL. 
II est notamment compatible avec les concentres decrits et revendiques dans 
les publications Internationales WO 92/06778. WO 95/04592. W095/13863, 
WO 98/47610 ou FR 2734 496 ou avec les agents tensioactifs decrits dans 
WO 93/08204. 

II est egalement compatible avec le MONTANOV™* 68. le MONTANOV"* 
82. le MONTANOV" 202 ou le SEPIPERL~ N. 

II peut etre utilise dans des emulsions du type de celles decrites et re- 
vendiquees dans EP 0 629 396 et dans les dispersions aqueuses cosmetique- 
ment ou physiologiquement acceptables avec un compose organo-polysiloxane 
choisi. par exemple parmi ceux decrits dans WO 93/05762 ou dans 
WO 93/21316. II peut egalement etre utilise pour former des gels aqueux a pH 
acide cosmetiquement ou physiologiquement acceptables, tels que ceux decrit 
25 dans WO 93/07856 ; il peut encore etre utilise en association avec des cellulo- 
ses non-ioniques. pour former par exemple des gels de coiffage, tels que ceux 
decrits dans EP 0 684 024, ou encore en association avec des esters d'acides 
gras et de sucre, pour former des compositions pour le traitement du cheveu ou 
de la peau telles que celles decrites dans EP 0 603 019. ou encore dans les 
shampooings ou apres shampooings tels que decrits et revendiques dans 
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WO 92/21316 ou enfin en association avec un homopolym£re anionique tels 
que le CARBOPOL™, pour former des produits de traitement des cheveux 
cornme ceux decrits dans DE 195 23596. 

II est 6galement compatible avec de nombreux principes actifs. tels que 
par exemple, les agents autobronzants comme le dihydroxyac6tone (DHA) ou 
les agents anti-acn6 ; il peut done Stre introduit dans des compositions auto- 
bronzantes comme celles revendiqu6es dans EP 0 715 845, EP 0604249, 
EP 0576188 ou dans WO 93/07902. 

II est 6galement compatible avec les d6riv6s N-acyl6s d'aminoacides, ce 
qui permet son utilisation dans des compositions apaisantes notamment pour 
peaux sensibles, telles que celles d6crites ou revendiqu6es dans 
WO 92/21318, WO 94/27561 ou WO 98/09611. 

II est aussi compatible avec les acides glycoliques, avec I'acide lactique, 
avec I'acide salicylique, les r6tinoTdes, le phenoxy 6thanol, les sucres, le glyc6- 
raktehyde, les xanthanes, les acides de fruit, et les divers polyols utilis6s dans 
la fabrication de formulations cosm6tiques. 

La composition selon I'invention est de fa$on toute particulifere, compati- 
ble avec les actifs cosm6tiques riches en sel min6raux, par exemple en sel de 
sodium ou de magn6sium. Elle est compatible, notamment avec le 
SEPICALM™ S, le SEPICONTROL™ A5, le 2-pyrolidone carboxylate de so- 
dium, le PROTEOL™ OAT, I'AJIDEW™ A100 ou le pyrolidone. 

L'invention a done aussi pour objet, ('utilisation d'un latex inverse tel que 
d6fini pr6c6demment, pour preparer une composition cosm6tique, dermophar- 
maceutique ou pharmaceutique. 

L'invention a enfin pour objet une composition cosm6tique, dermophar- 
maceutique ou pharmaceutique telle que d6finie pr6c6demment et contenant 
jusqu'a 5% en poids d'un ou plusieurs cations m6talliques choisis notamment 
parmi les cations sodium, potassium, magnesium, manganese ou aluminium. 

Les exemples qui suivent ont pour but d'iliustrer la pr6sente invention 
sans toutefois la limiter. 
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Exemple 1 : Preparations du latex inverse 
Exemple 1a) 

Mode op6ratoire 

On charge dans un b6cher sous agitation : 
5 - 250 g d'eau permutee, 

- 250 g d'acide acrylique glacial, 

- 149,6 g de mono6thanolamine, de manure £ amener le pH de la 
solution d 5,5 ; 

- 0,45 g d'une solution commerciale & 40% de di6thyl6netriamine 
1 0 pentaac€tate de sodium, 

- 3,4 g d'une solution commerciale d 50% de diallyloxyac6tate de 

sodium, 

- on complete avec de Teau permutee jusqu'S 682 g. 
Parallelement, on prepare une phase organique en introduisant dans un 

1 5 b6cher successivement et sous agitation : 

- 220g d'isohexad6cane, 

- 30g de MONTANE™ 80 VG (ol6ate de sorbitan commercialism 
par la soci6te SEPPIC), 

- 0,2g d'AIBN. 

20 La phase aqueuse est introduite progressivement dans la phase organi- 

que puis soumise d une agitation m^canique violente de type ULTRA 
TURRAX™, commercialism par IKA. L'6mulsion obtenue est alors transferee 
dans un r6acteur de polymerisation. U6mulsion est soumise d un barbotage 
d'azote important, pour miiminer roxyg^ne, et est refroidie d 5-6°C. 

25 On introduit alors 0,54 g de peroxydisulfate de sodium dilu6 dans 20g 

d'eau. 

Aprfcs un temps suffisant pour une bonne homog6n£isation de la solu- 
tion, on introduit alors, pendant 60 minutes, une solution aqueuse de m6tabi- 
sulfite de sodium (0,4 g/100 ml d'eau) d raison de 0,5ml /minute. 
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Le milieu reactionnel est maintenu a cette temperature pendant 90 mi- 
nutes. 

L'ensemble est alors refroidi jusque environ 35°C puis on ajoute 50g de 
Laureth 7 pour obtenir I'emulsion desiree. 

Evaluation des proortetes du latex obtenu 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
bile 6, Vitesse 20) : n. = 23 800 mPas; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
bile 6. Vitesse 5) : rj = 69 800 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau + 0.1% NaCI (Brook- 
field RVT. Mobile 6, vitesse 5) : rj = 28 000 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau + 0.1% NaCI (Brook- 
field RVT, Mobile 6. vitesse 20) : n = 10 200 mPas ; 

Exemple 1b) 

En procedant comme a I'exemple 1a). mais en utilisant 0.215 g de me- 
thylene bis(acrylamide), a la place des 3.40 g de solution commerciale a 50% 
de diallyloxyacetate de sodium, on obtient un latex ayant des proprietes visco- 
simetriques suivantes : 

Viscosite a 25 e C du latex a 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
bile 6. vitesse 20) : n = 30 400 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
bile 6, vitesse 5) : q = 92 000 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau + 0.1% NaCI (Brook- 
field RVT. Mobile 6. vitesse 5) : q = 23 000 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex a 3% dans I'eau + 0.1% NaCI (Brook- 
field RVT. Mobile 6. vitesse 20) : rj = 8 600 mPas ; 
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Exemple 1c) 

En proc6dant comrne d I'exemple 1a), mais en utilisant 0,039 g d'hydro- 
peroxyde de cum6ne, d la place des 0,54 g de peroxydisulfate de sodium dilu6 
dans 20g d'eau et 50 g de SIMULSOL™ OL 50 d la place des 50g de 
5 SIMULSOL™P7, on obtient un latex ayant des proprtetes viscosimStriques sui- 
vantes : 

Viscosit6 a 25°C du latex a 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
bile 6, vitesse 20) : n = 37 200 mPas ; 

Viscosit6 d 25°C du latex £ 3% dans I'eau (Brookfield RVT, Mo- 
10 bile 6, vitesse 5) : q = 1 14 000 mPas ; 

Viscosite £ 25°C du latex £ 3% dans Teau + 0,1% NaCI (Brook- 
field RVT, Mobile 6, vitesse 5) : q = 12 000 mPas ; 

Viscosite a 25°C du latex d 3% dans I'eau + 0,1% NaCI (Brook- 
field RVT, Mobile 6, vitesse 20) : n = 35 000 mPas ; 
15 Les exemples suivants mettent en ceuvre indiff6remment Tune des com- 

positions pr6par6es $ Texemple 1 (appetee composition 1). 

Exemple 2 : Crdme de soin 



Cyclomethicone : 


10% 


Composition 1 : 


0,8% 


MONTANOV ™68 : 


2% 


Alcool stearylique : 


1,5% 


conservateur : 


0,65% 


Lysine : 


0.025% 


EDTA (sel disodique) : 


0,05% 


Gomme de xanthane : 


0,2% 


Glycerine : 


3% 


Eau : 


q.s.p. 100% 



30 
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Exemple 3 : Creme de soin 

Cyclomethicone : 10% 

Composition 1 : 0,8% 

MONTANOV™68: 2% 

5 Perfluoropolymethylisopropylether : 0,5% 

Alcool stearylique : 1,5% 

conservateur : 0,65% 

Lysine : 0,025% 

EDTA (sel disodique) : 0,05% 

10 PEMULEN™ TR : 0,2% 

Glycerine : 3% 

Eau: q.s.p. 100% 



Exemple 4 : Baume apres-rasage 

15 FQRMULE 

A Composition 1 : 
Eau : 

B MICROPEARL™ M 100 : 

SEPICIDE™ CI : 
20 Parfum : 

Ethanol 95° : 
MODE OPERATOIRE 
Ajouter B dans A. 

25 Exemple 5 : Emulsion satinee pour le corps 



FQRMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 5.0% 

LANOL™ 1688 : 8,50% 

Beurre de Karite : 2% 

30 ~ Huile de paraffine : 6,5% 



1.5% 
q.s.p 100% 
5.0% 
0,50% 
0.20% 
10,0% 
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LANOL™ 14M : 3% 

LANOL™ S : 0.6% 

B eau : 66.2% 

C MICROPEARL™ M 100 : 5% 

5 D Composition 1 : 3% 

E SEPICIDE™ CI : 0.3% 

SEPICIDE™ HB : 0.5% 

MONTEINE™ CA : 1% 

Parfum . 0,20% 

10 Acetate de vitamine E : 0,20% 

Sodium pyrolidinonecarboxylate : 1% (agent hydratant) 

MQDEQPERATOIRE 



Ajouter C dans B. emulsionner B dans A a 70°C. puis ajouter D a 60°C puis E a 
30°C 

15 

Exemple 6 : Lait corporal 

FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 

LANOL™ 1688 : 
20 LANOL™ 14M : ' 

Alcool cetylique : 

SCHERCEMOL™ OP : 
B eau : 
C Composition 1 : 
25 D SEPICIDE™ CI: 

SEPICIDE™ HB : 

Parfum : 
MODE OPERATOIRE 
Emulsionner B dans A vers 75°C 



5,0% 
12,0% 
2,0% 
0.3% 
3% 
q.s.p. 100% 
0,35% 
0,2% 
0.5% 
0,20% 

; ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C 
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Exemple 7 : Creme H/E 

FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 
LANOL™ 1688 : 
5 LANOL™ P : 

B eau : 
C Composition 1 : 
D SEPICIDE™ CI : 
SEPICIDE™ HB : 
10 MODE OPERATOIRE 

Introduire B dans A vers 75°C ; ajouter C 

Exemple 8 : gel solaire non gras 



FORMULE 

15 A Composition 1 : 3,00% 

Eau : 30% 

B SEPICIDE™ CI : 0.20% 

SEPICIDE 1 " HB : 0,30% 

Parfum : 0,10% 

20 C colorant : q.s.p 

eau: 30% 

D MICROPEARL™ M 100 : 3,00% 

Eau : q.s.p 100% 

E huiie de silicone : 2,0% 

25 PARSOL™ MCX : 5.00% 

MOPE OPERATOIRE 



Introduire B dans A; ajouter C, puis D, puis E. 



5,0% 
20,0% 

1,0% (additif a effet stabilisant) 

q.s.p. 100% 

2.50% 

0,20% 

0,30% 

vers 60°C. puis D vers 45°C 



30 
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Exemple 9 : Lait solaire 



FORMULE 

A SEPIPERL™ N : 3,0% 

5 Huile de sfesame : 5,0% 

PARSOL™ MCX : 5,0% 

Carragh6nane X : 0,10% 

B eau : q.s.p. 100% 

C Composition 1 : 0,80% 

10 D Parfum : q. s. 

Conservateur : q. s. 
MODE OPERATOIRE 



Emulsionner B dans A d 75°C puis ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C et 
ajuster le pH si n6cessaire 

15 

Exemple 10 : Gel de massage 

FORMULE 

A Composition 1 : 
Eau : 

20 B colorant : 
Eau : 
C alcool : 

Menthol : 
D huile de silicone : 
25 MODE OPERATOIRE 

Ajouter B dans A ; puis ajouter au 



3,5% 
20,0% 

2 gouttes/100g 

q s. 

10% 

0,10% 

5,0% 

melange, C puis D 



30 



Exemple 11 : gel soin de massage 
FORMULE 

A Composition 1 : 



3,00% 
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Eau : 30% 

B SEPICIDE™ CI : 0.20% 

SEPICIDE™ HB : 0.30% 

Parfum : 0,05% 

5 C colorant : q. s. 

Eau : q. s. p. 100% 

D MICROPEARL™ SQL : 5.00% 

LANOL™ 1688 : 2% 
MODE OPERATOIRE 
10 Preparer A ; additionner B, puis C, puis D. 

Exemple 12 : Gel coup d 'eclat 
FORMULE 

A Composition 1 : 4% 

15 Eau : 30% 

B ELASTINE HPM : 5.0% 

C MICROPEARL™M100: 3% 

Eau : 5% 

D SEPICIDE™ CI : 0.2% 

20 SEPICIDE™ HB : 0,3% 

Parfum : 0,06% 

Sodium pyrolidinonecarboxylate 50% : 1% 

Eau : q. s. p. 100% 

MODE OPERATOIRE 
25 Preparer A ; additionner B, puis C. puis D. 

Exemple 13 : Lait corporel 

FORMULE 

A SEPIPERL™ N : 3.0% 

30 Triheptonate de glycerol : 10.0% 
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B eau: q.s.p. 100% 

C Composition 1 : 1,0% 

D parfum : q. s. 

Conservateur : q. s. 
MODE QPERATOIRE 

Fondre A a environ 75°C . Emulsionner B dans A d 75°C puis ajouter C vers 
60°C, puis D . 



Exemple 14 : Emulsion ddmaquillante a I'huile d'amande douce 



10 FORMULE 

MONTANOV™ 68 : 5% 

huile d'amandes douces : 5% 

eau : q.s.p. 100% 

Composition 1 : 0,3% 

15 glyc6rine : 5% 

conservateur : 0,2% 

parfum : 03% 



Exemple 15 : Crdme hydratante pour peaux grasses 

20 FORMULE 



MONTANOV™ 68 : 


5% 


Cetylstearyloctanoate : 


8% 


octyl palmitate : 


2% 


eau : 


q.s.p.100% 


Composition 1 : 


0,6% 


MICROPEARL™ M100 : 


3,0% 


Mucopolysaccharide^ : 


5% 


SEPICIDE™ HB : 


0,8 


Parfum : 


03% 



30 
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Exemple 16 : Baume apres-rasage apaisant sans alcool 



10 



FORMULE 

melange de lauryl aminoacides : 

aspartate de magnesium et de potassium : 

LANOL™ 99 : 

huile d'amandes douces : 

eau : 

Composition 1 : 
SEPICIDE™ HB : 
SEPICIDE™ CI : 
Parfum : 



0,1% a 5% 
0.002% a 0,5% 
2% 
0.5% 

q.s.p.100% 

3% 

0.3% 

0.2% 

0.4% 



15 



20 



25 



Exemple 17 : Creme aux AHA pour peaux sensibles 

FQRMMIE 

melange de lauryl aminoacides : 
aspartate de magnesium et de potassium : 
LANOL™ 99 : 
MONTANOV™ 68 : 
Eau : 

Composition 1 : 
acide gluconique : 
SEPICIDE™ HB : 
SEPICIDE™ CI : 
Parfum : 



30 



Exemple 18 : Soin apaisant aprto soleil 

FORMUIE 

melange de lauryl aminoacides : 
aspartate de magnesium et de potassium 
LANOL™ 99 : 



0.1% a 5% 
0.002% a 0.5% 
2% 
5.0% 

q.s.p.100% 
1.50% 
1 .50% 
0.3% 
0.2% 
0.4% 



0.1% a 5% 
0.002% a 0.5% 
10.0% 
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Eau: q.s.p.100% 

Composition 1 : 2,50% 

SEPICIDE™ HB : 0.3% 

SEPICIDE™ CI : 0,2% 

5 Parfum : 0,4% 

Colorant : 0.03% 



Example 19 : Lait demaquillant 

FORMULE 
10 SEPIPERL™ N : 

PRIMOL™ 352 : 
huile d'amandes douces : 
eau : 

Composition 1 . 
15 conservateur : 



Example 20 : Lait corporel 

FORMULE 

SEPIPERL™ N : 3.5% 

20 LANOL™ 37T : 8.0% 

SOLAGUM™ L : 0.05% 

Eau : q.s.p.100% 

Benzophenone : 2,0% 

dimethicone 350cPs : 0,05% 

25 Composition 1 : 0.8% 

conservateur : 0.2% 

parfum : 0.4% 

Exemple 21 : Emulsion fluide a pH alcaiin 

30 MARCOL™ 82 : 5.0% 



3% 
8.0% 
2 % 
q.s.p.100% 
0.8% 
0.2% 
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NaOH: 10.0% 
Eau: q.s.p.100% 
Composition 1 : 1 ,5% 



'0 



5 Example 22 : Fond de taint fluide 

FORMULE 

SIMULSOL™ 165 : 5,0% 

LANOL™ 84D : 8,0% 

LANOL™ 99 : 5,0% 

10 Eau : q.s.p.100% 

pigments et charges minerales : 1 0,0% 

Composition 1 : 1 ,2% 

conservateur : 0,2% 

parfum : 0,4% 

15 

Exemple 23 : Lait solaire 
FORMULE 

SEPIPERL™ N : 3,5% 

LANOL™ 37T : 10.0% 

20 PARSOL NOX™ : 5.0% 

EUSOLEX™ 4360 : 2.0% 
Eau : q.s.p.100% 

Composition 1 : 1,8% 

conservateur : 0,2% 

25 parfum : 0,4% 

Exemple 24 : Gel contour des yeux 
FORMULE 

Composition 1 : 2.0% 

30 Parfum : 0.06% 
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Sodium pyrrolidinonecarboxylate : 0,2% 

DOW CORNING™ 245 Fluid : 2,0% 

Eau : q s. p. 100% 

5 Example 25 : Composition de soin non rinc6e 
FORMULE 

Composition 1 : 1,5% 

Parfum: q. s 

Conservateur : q. s. 

10 DOW CORNING™ X2 8360 : 5,0% 

DOW CORNING™ Q2 1401 : 1 5.% 

Eau : q s.p. 100% 

Exemple 26 : Gel amincissant 

1 5 Composition 1 : 5 % 

Ethanol : 30 % 

Menthol : 0,1 % 

Cafeirre : 2,5 % 

extrait de ruscus : 2 % 

20 extrait de lierre : 2 % 

SEPICIDE™ HP : 1 % 
Eau: q. s. p. 100 % 

Exemple 27 : Baume aprds-rasage apaisant sans alcool 
25 FORMULE 

A LIPACIDE™ PVB : 1 ,0% 

LANOL™ 99 : 2,0% 

Huile d'amandes douces : 0,5% 

B Composition 1 : 3,5% 
30 C eau : q.s.p. 100% 
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D parfum : 0.4% 

SEPICIDE™ HB: 0.4% 

SEPICIDE™ CI : 0.2% 

5 Exemple 28 : Gel rafratchissant aprds-rasage 

FORMULE 

A LIPACIDE™ PVB : 0.5% 

LANOL™ 99 : 5.0% 

Composition 1 : 2.5% 
10 B eau: q.s.p. 100% 

C MICROPEARL™ LM : 0.5% 

Parfum : 0.2% 

SEPICIDE™ HB : 0.3% 

SEPICIDE™ CI : 0.2% 

15 

Exemple 29 : Soin pour les peaux grasses 

FORMULE 

A MICROPEARL™M310: 1.0% 

Composition 1 : 5.0% 

20 Isononanoate d'octyle : 4.0% 

B eau : q.s.p. 100% 

C SEPICONTROL™ A5 : 4.0% 

Parfum : 0,1% 

SEPICIDE™ HB : 0.3% 

25 SEPICIDE™ CI : 0.2% 

D CAPIGEL™ 98 : 0.5% 

Eau: 10% 



30 
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Exemple 30 : Creme aux AHA 



FORMULE 

A MONTANOV™ 68 : 5.0% 

LIPACIDE™ PVB: 1.05% 

5 LANOL™ 99 : 10,0% 

B eau : q.s.p. 100% 

Acide gluconique : 1 .5% 



1.5% 
0.4% 
0.2% 
0.4% 

et corps 



3.0% 
2.5% 
100% 
3.0% 
0,2% 
0.8% 
= 5 

Exemple 32 : Lait solaire au monoY de Tahiti 



25 FORMULE 

A MonoT de Tahiti : 10% 

LIPACIDE™ PVB : 0.5% 

Composition 1 : 2,2% 

B eau : q.s.p. 100% 

30 C parfum: 0,1% 



C Composition 1 : 
10 D parfum: 

SEPICIDE™ HB: 
SEPICIDE™ CI: 

Exemple 31 : Autobronzant non gras pour visage > 

15 FORMULE 

A LANOL™ 2681 : 
Composition 1 : 
B eau : q.s.p. 
Dihydroxyacetone : 
20 C parfum : 

SEPICIDE™ HB : 

NaOH (hydroxyde de sodium) : qs pH= 
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SEPICIDE™ HB : 0,3% 

SEPICIDE™CI: 0,1% 

M6thoxycinnamate d'octyle : 4,0% 

5 Exemple 33 : Soin solaire pour le visage 

FORMULE 

A Cyclom6thicone et dim&hiconol : 4,0% 

Composition 1 ; 3,5% 

B eau: q.s.p. 100% 

10 C parfum : 0,1% 

SEPICIDE™ HB : 0,3% 

SEPICIDE™ CI : 0,21% 

M6thoxycinnamate d'octyle : 5,0% 

Micatitane : 2,0% 

15 Acide lactique : q.s.p. pH = 6,5 

Exemple 34 : Emulsion bronzante sans soleil 
FORMULE 

A LANOL™99: 15% 

20 MONTANOV™ 68 : 5,0% 
Param6thoxycinnamate d'octyle :3,0% 

B eau : q.s.p. 100% 

Dihydroxyac6tone : 5,0% 

Phosphate monosodique : 0,2% 

25 C Composition 1 : 0,5% 

D parfum : 0,3% 

SEPICIDE™ HB : 0,8% 

NaOH : q.s. pH=5. 



Les noms commerciaux cites ci-dessus, ont les definitions suivantes 
30 Le MONTANOV™ 68 (c^tearyl glucoside), est une composition auto- 
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emulsionnable telle que decrite dans WO 92/06778, commercialisee par la so- 
ciete SEPPIC. 

Le MICROPEARL™ M 100 est une poudre ultra fine au toucher tres doux et a 
action matifiante commercialisee par la societe MATSUMO 
5 Le SEPICIDE™ CI, imidazoline uree, est un agent conservateur commercialise 
par la societe SEPPIC. 

PEMULEN™ TR est un polymere acrylique commercialise par GOODRICH. 
Le SIMULSOL™ 165 est du stearate de glycerol auto-emulsionnable commer- 
cialisee par la societe SEPPIC. 
10 Le LANOL™ 1688 est un ester emollient a effet non gras commercialise par la 
societe SEPPIC. 

Le LANOL™ 14M et le LANOL™ S sont des facteurs de consistance commer- 
cialises par la societe SEPPIC. 

Le SEPICIDE™ HB , qui est un melange de phenoxyethanol, de methyl para- 
1 5 ben, d'ethylparaben, de propylparaben et de butylparaben, est un agent 
conservateur commercialise par la societe SEPPIC. 
La MONTEINE™ CA est un agent hydratant commercialise par la societe 
SEPPIC. 

Le SCHERCEMOL™ OP est un ester emollient a effet non gras. 
20 Le LANOL™ P est un additif a effet stabilisant commercialise par la societe 
SEPPIC. 

Le PARSOL™ MCX est de I'octyl paramethoxycinnamate; commercialise par la 
societe GIVAUDAN. 

Le SEPIPERL™ N est un agent nacrant. commercialise par la societe SEPPIC, 
25 a base d'un melange d'alkyl poly glucosides tels que ceux decrits dans WO 
95/13863. 

Le MICROPEARL™ SQL est un melange de micro particules renfermant du 
squalane qui se libere sous Taction du massage; il est commercialism par la 
societ6 MATSUMO. 



30 
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Le LANOL™ 99 est de I'isononyl isononanoate commercialism par la socimtm 
SEPPIC. 

Le LANOL™ 37T est du triheptanoate de glyc6rol, commercialism par la socimtm 
5 SEPPIC. 

Le SOLAGUM™ L est un carragh6nane commercialism par la socimtm SEPPIC. 
Le MARCOL™ 82 est une huile de paraffine commercialisme par la socimtm 
ESSO. 

Le LANOL™ 84D est du malate de dioctyle commercialism par la socimtm 
10 SEPPIC. 

Le PARSOL NOX™ est un filtre solaire commercialism par la socimtm 
GIVAUDAN. 

T EUSOLEX™ 4360 est un filtre solaire commercialism par la socimtm MERCK. 

Le DOW CORNING™ 245 Fluid est de la cyclommthicone, commercialisme par 
15 la socimtm DOW CORNING. 

Le LIPACIDE™ PVB,est un hydrolysat de prolines de bim palmitoyim, est 

commercialisme par la socimtm SEPPIC. 

Le MICROPEARL™ LM est un mmiange de squalane, de poly- 

(mmthylmmthacrylate) et de Menthol, commercialism par la socimtm SEPPIC. 
20 Le SEPICONTROL™ A5 est un mmiange capryloy glycine, sarcosine, extrait de 

cinnamon zylanicum, commercialism par la socimtm SEPPIC, tel que ceux dm- 

crits dans la demande internationale de brevet publime sous le nummro WO 

99/00109. 

Le CAPIGEL™ 98 est un copolymmre d'acrylates commercialism par la socimtm 
25 SEPPIC. 

Le LANOL™ 2681 est un mmiange caprylate, caprate de coprah, commercialism 
par la socimtm SEPPIC. 
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REVINDICATIONS 

1. Composition comprenant une phase huile, une phase aqueuse, 
au moins un agent emulsifiant de type eau dans huile (E/H) t au moins un agent 

5 emulsifiant de type huile dans eau (H/E), sous forme d'un latex inverse com- 
prenant de 20% a 70% en poids, et de preference de 25% k 45% en poids, 
d'un poly&ectrolyte anionique, caracterise en ce que ledit poly6lectrolyte anio- 
nique est £ base d'acide acrylique partiellement neutralist sous forme de sel 
d'un amino alcool et, plus particulterement de sel de monoethanolamine, 
1 0 6ventuellement branche et/ou reticule. 

2. Composition telle que definie d la revendication 1 , dans laquelle 
Pagent emulsifiant du type eau dans huile, est choisi parmi les esters de sorbi- 
tan, comme le monooieate de sorbitan ou I'isostearate de sorbitan. 

3. Composition telle que definie £ Tune quelconque des revendica- 
15 tions 1 ou 2, dans laquelle Pagent emulsifiant du type huile dans eau, est choisi 

parmi, les esters de sorbitan ethoxyl6s comme Pol6ate de sorbitan ethoxyie £ 
20 moles d'oxyde d'ethyiene, rhuile de ricin ethoxyie & 40 moles d'oxyde 
d'ethyiene, le laurate de sorbitan ethoxyie a 20 moles d'oxyde d'ethyiene ou 
Palcool laurique ethoxyie £ 7 moles d'oxyde d'ethyiene. 

20 4. Composition telle que definie d Tune quelconque des revendica- 

tions 1 £ 3, caract6ris6e en ce que le polyeiectrolyte anionique, est reticule 
et/ou branche par un agent de reticulation et/ou un agent ramification choisi 
parmi Pacide diallyloxyacetique ou un de ses sets comrne le diallyoxyacetate de 
sodium, le triallyl amine, le diallyluree, le trimethyloipropanetriacrylate, le di- 

25 mtthacrylate d'ethyieneglycol, ou le methylene bis(acrylamide). 

5. Composition telle que definie d Tune quelconque des revendica- 
tions 1 a 4, dans laquelle Pagent de reticulation et/ou de ramification est utilise 
dans la proportion molaire exprim6e par rapport aux rnonomeres mis en ceuvre, 
de 0,05% £ 0,5%, et de preference de 0,1% * 0,25 %. 
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6. Composition telle que definie £ Tune quelconque des revendica- 
tions 1 £ 5, caract6ris6e en ce qu'elle contient de 2,5% a 15% en poids, et de 
preference de 4% £ 9% en poids, d'agents emulsifiants, parmi lesquels de 20% 
£ 50%, notamment de 25% £ 40% du poids total des agents emulsifiants pr6- 

5 sents sont du type eau dans huile (E/H) et dans laquelle de 80% £ 50%, no- 
tamment de 75% £ 60%. du poids total des agents emulsifiants, sont du type 
huile dans eau (H/E). 

7. Composition telle que definie £ Tune quelconque des revendica- 
tions 1 £ 6 caracterisee en ce que la phase huile represente de 15% £ 40%, et 

10 preference de 20% £ 25%, de son poids total. 

8. Composition telle que definie £ Tune quelconque des revendica- 
tions 1 £ 7 dans laquelle la phase huile consiste en de Pisohexad£cane ou en 
une huile blanche minerale 

9. Composition telle que definie £ Tune quelconque des revendica- 
15 tions 1 £ 8, caract£ris6 en ce qu'elle contient en outre un ou plusieurs additifs 

choisis notamment parmi les agents complexant, des agents de transfert ou 
des agents limiteurs de chame. 

10. Proc6d6 de preparation de la composition, telle que definie £ 
Tune quelconque des revendications 1 £ 9, caracterise en ce que : 

20 a) Ton emulsionne une solution aqueuse contenant les monomeres et 

les eventuels additifs, dans une phase huile en presence d'un ou plusieurs 
agents emulsifiants de type eau dans huile, 

b) Ton amorce la reaction de polymerisation par introduction dans 
I'emulsion form6e en a), d'un initiateur de radicaux libres et d'eventuellement 

25 un co-initiateur puis on la laisse se d6rouler t 

c) lorsque la reaction de polymerisation est termin6e, Ton introduit un ou 
plusieurs agents emulsifiants de type huile dans eau £ une temperature inf6- 
rieure £ 50°C. 

11. Variante du procede, tel que defini £ la revendication 10, caracte- 
30 ris6e en ce que le milieu reactionnel issu de retape b), est concentre par dis- 
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filiation, avant la mise en oeuvre de retape c). 

12. Proc6d6, tel que defini d Tune des revendications 10 ou 1 1, ca- 
racterise en ce que la reaction de polymerisation est amorc6e par un couple 
oxydor6ducteur g6n6rateur d'ions hydrog6nosulfite (HS0 3 ), tel que le couple 

5 hydroperoxyde de cumene -metabisulfite de sodium (Na 2 S 2 0 5 ), ou le couple 
hydroperoxyde de cumene-chlorure de thionyle (SOCI 2 ) a une temperature in- 
f6rieure ou 6gale £ 10°C, si d6sir6 accompagne d'un agent co-initiateur de po- 
lymerisation tel que par exemple l'azo-bis(isobutyronitrile) puis conduite de 
manure quasi adiabatique jusqu'd une temperature superieure ou egale & 
10 SOX. 

13. Utilisation de la composition telle que definie d Tune des revendi- 
cations 1 & 11, pour preparer une composition cosmetique, dermopharmaceuti- 
que ou pharmaceutique. 

14. Composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceuti- 
15 que comprenant de 0,1% d 10 % et, plus particulierement en 0,5 % et 5 % en 

poids d'un latex inverse tel que d6fini & Tune des revendication 1 £ 9. 

15. Composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceuti- 
que telle que d6finie £ la revendication 14, sous la forme d'un lait, d'une lotion, 
d'un gel, d'une cr6me, d'un savon, d'un bain moussant, d'un baume, d'un 

20 shampooing ou d'un apres shampooing. 

16. Composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceuti- 
que telle que definie £ Tune des revendications 14 ou 15 contenant jusqu* 5% 
en poids, d'un ou plusieurs cations metalliques 

17. Composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceuti- 
25 que telle que definie d la revendication 16, dans le ou les cations metalliques 

sont choisis parmi les cations sodium, potassium, magnesium, manganese ou 
aluminium . 
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